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(57) Abstract 

The invention relates to 
a rnicromechanically produced 
nozzle for producing droplets 
of reproducible size, which 
consists of a liquid container 
delimited by a silicon 
structure (1) and a pyrex 
structure (13). The silicon 
structure is a silicon wafer (1) 
consisting of a silicon oxide 
layer (SiO x ) (2 and 3) and a 
silicon nitrate layer (SI3N4) 
(4 and 5) which has a nozzle 
of silicon oxide (Si0 3 ) (12) 
which forms a nozzle opening 
(22) of a liquid container 
(21). The liquid is fed into 
the liquid container through 
a channel (19) embodied in 
the pyrex structure. A disk 
(20) made of a piezoelectric 

material exerts a pressure on the liquid in the container (21), which passes through the nozzle (22) in the form of a drop. 




(57) Zusammenfassung 

Die mikromechanisch hergestellte Diise zur Erzeugung reproduzierbarer kleiner Tropfen besteht aus einem Fllissigkeitsbehalter, der 
durch eine Siliziumstruktur (1) und eine Pyrexstruktur (13) eingegrenzt ist. Die Siliziumstruktur ist ein Siliziumwafer (1) bestehend aus 
einer Siliziumoxidschicht (SiO x )(2 und 3) und einer Silizium-Nitrat Schicht (SI3N4) (4 und 5) mit einer Diise aus Siliziumoxid (S1O3) (12), 
welche eine Diisenoffnung (22) eines Fltissigkeitsbehalters (21) bildet. Die Fliissigkeit wird durch einen in der Pyrexstruktur geforrnten 
Kanal (19) in den Fltissigkeitsbehalter gefuhrt. Eine Scheibe (20) aus piezoelektrischem Material erzeugt einen Druck auf die im Behalter 
(21) befindliche Fliissigkeit, welche die Diise (22) in Form eines Tropfens verlasst. 
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MIKROMECHANISCH HERGESTELLTE DUSE ZUR ERZEUGUNG REPRODUZIERBARER KLEINER 
TROPFEN 



Die Erfindung betrifft eine mikromechanisch hergestellte Duse zur Erzeugung 
reproduzierbar kleiner Tropfen, wie es im Oberbegriff des Patentanspruches 1 definiert ist. 

In vielen Geraten und Anwendungen mussen Flussigkeiten in geringer und kontrollierter 
Menge abgegeben werden. Geeignet zu diesem Zweck ist die Abgabe der Flussigkeit in 
Tropfchen Form. Dazu benotigt man ein geeignetes Flussigkeitsreservoir, einen 
geeigneten Mechanismus zum Transport der Flussigkeit und einen geeigneten 
Mechanismus zur Erzeugung eines Tropfens. 

Es ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Gerat zur Erzeugung von reproduzierbaren 
kleinen Tropfen mit Durchmesser bis zu 1 Mikrometerzu entwickeln. 

Diese Aufgabe wird durch ein Gerat mit den Merkmalen des Patentanspruchs 1 gelost. Der 
entscheidende Vorteil der vorliegenden Erfindung liegt in der Verwendung 
mikromechanischer Fabrikationsmethoden weiche die Herstellung mechanischer 
Strukturen mit submikrometer genauer Prazision erlaubt. Zudem werden mit geeigneter 
Wahl von Beschichtungstechnologien die Oberflachen derart behandelt, dass die 
Flussigkeiten von der Oberflache abgestossen oder angezogen werden. Die vorliegende 
Erfindung erlaubt die Erzeugung von reproduzierbarer einzelner Tropfen von Durchmesser 
bis zu einem Mikrometer Durchmesser in einem Ausfuhrungsbeispiel. In einem weiteren 
Ausfuhrungsbeispiel erlaubt die Erfindung die Erzeugung eines Nebels von mehrerer gleich 
grosser kleiner Tropfen von bis zu einem Mikrometer Durchmesser. In einem weiteren 
Ausfuhrungsbeispiel lasstsich die Dusenoffnung auf einen Durchmesser von 1 Mikrometer 
verkleinern durch nachtraglicher Deposition von Siliziumoxid auf der Dusenstruktur. 

Einzelheiten und weitere Vorteile der Erfindung ergeben sich aus der folgenden 
Beschreibung von Ausfuhrungsbeispielen. 
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Die Figuren zeigen: 

FIG.1 den prinzipiellen Aufbau der mikromechanisch hergestellten Duse zur Erzeugung 
reproduzierbar kleiner Tropfen, 

FIG.2 die prinzipiellen Verfahrensschritte zur Herstellung der Dusenoffnung der 
mikromechanisch hergestellten Duse zur Erzeugung reproduzierbar kleiner 
Tropfen, 

FIG. 3 die prinzipiellen Verfahrensschritte zur Herstellung der Ruckwand der 

mikromechanisch hergestellten Duse zur Erzeugung reproduzierbar kleiner 
Tropfen, 

FIG. 4 den prinzipiellen Aufbau der Beschichtungen zur Kontrolle der 

Flussigkeitsbenetzung der mikromechanisch hergestellten Duse zur Erzeugung 
reproduzierbar kleiner Tropfen, 

FIG. 5 den prinzipiellen Aufbau eines Gerates mit einem Array von mehreren 

mikromechanisch hergestellten Dusen mit gemeinsamen Flussigkeitsresen/oir 
zur Erzeugung eines Nebels von reproduzierbarer kleiner Tropfen. 

FIG.6 den prinzipiellen Aufbau einer durch Siliziumoxid-Beschichtung verkleinerter 
Dusenoffnung. 

Anhand von FIG.1 wird zunachst der prinzipielle Aufbau gezeigt. Der Flussigkeitsbehalter 
wird eingegrenzt durch eine Siliziumstruktur (1) und einer Pyrexstruktur (13). Die 
Siliziumstruktur ist ein Siliziumwafer (1) bestehend aus einer Siliziumoxidschicht (Si0 2 ) (2) 
und (3) und einer Silizium-Nitrat Schicht (Si 3 N 4 ) (4) und (5) mit einer Duse aus Siliziumoxid 
(Si0 2 ) (12) welche eine Dusenoffnung (22) eines Flussigkeitsbehalters (21) bildet. Die 
Fliissigkeit wird durch eine in der Pyrexstruktur geatztem Kanal (19) in den 
Flussigkeitsbehalter gefuhrt. Eine Scheibe (20) aus piezoelektrischem Material erzeugt 
einen Druck auf die in (21) befindlichen Fliissigkeit welche die Duse (22) in Form eines 
Tropfens verlasst. Die freistehende Struktur der Wand der Dusenoffnung (12) wird die 
Benetzung der ausseren Oberflache der Duse verhindert und dadurch die Bildung eines 
geometrisch genau definierten Tropfens ermoglicht. 
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Anhand von FIG. 2 werden die prinzipiellen Verfahrensschritte zur Herstellung der 
Diisenoffnung gezeigt. 

FIG.2A zeigt einen Siliziumwafer (1) mit einer bei ca 800 Grad Celsius thermisch 
gewachsenen Siliziumoxidschicht (Si0 2 ) (2) und (3) von je ungefahr 0.1 jam Schichtdicke. 
FIG.2B zeigt die durch einen "Low Pressure Chemical Vapour Deposition" (LPCVD) 
beidseitig aufgebrachten Silizium-Nitrat Schicht (Si 3 N 4 ) (4) und (5) von je ungefahr 0.3 urn 
Schichtdicke. 

FIG.2C zeigt die Offnung (6) in der Silizium-Nitrat Schicht (5) welche durch "Reactive Ion 
Etching" (RIE) mit Siiiziumoxid als Atzstop erzeugt wird, und die Offnung (6) in der 
Siliziumoxid Schicht (3) welche durch "Buffered Hydrofluoricacid" (BHF) mit Silizium als 
Atzstop erzeugt wird. Dabei wird der nicht zu offnende Teil durch einen Photoresist auf der 
Schicht (5) abgedeckt. 

FIG. 2D zeigt die Vertiefung (7) welche in Silizium durch anisotropes Atzen mit "Kaiium 
Hydroxid" (KOH) erzeugt wird. Die Tiefe von (7) wird durch die Atzzeit bestimmt. 
FIG.2E zeigt die Offnung (8) in der Silizium-Nitrat Schicht (4) welche durch "Reactive Ion 
Etching" (RIE) mit Siliziumoxid als Atzstop erzeugt wird, und die Offnung (8) in der 
Siliziumoxid Schicht (2) welche durch "Buffered Hydrofluoricacid ,, (BHF) mit Silizium als 
Atzstop erzeugt wird; Dabei wird der nicht zu offnende Teil der Silizium-Nitrat Schicht durch 
einen Photoresist auf der Schicht (4) abgedeckt. 

FIG.2F zeigt die Offnung (9) welche durch das "Advanced Deep Reactive Ion Etching" 
(ADRIE) Verfahren erzeugt wird. Dieses Verfahren erlaubt durch geeignete Wahl der Gase 
und deren Mischverhaltnisse ein Plasmaatzen mit sehr hohem geometrischer Anisotropie 
von besser als 1:30, welches in Silizium Vertiefungen von der Grossenordnung von 100 jam 
mit nahezu senkrechten Wanden ermdglicht. Dabei wird der nicht zu offnende Teil des 
Siliziums durch einen Photoresist der Schicht (4) abgedeckt. 
FIG.2G zeigt die in der Vertiefung bei ca 800 Grad Celsius thermisch gewachsenen 
Siliziumoxidschicht (SiO z ) (10) von ungefahr 1 ^im Schichtdicke welche auf dem Silizium 
wachst. aber nicht auf dem Silizium-Nitrat. 

FIG.2H zeigt die Offnung (11) welche durch das "Differential Reactive Ion Etching" (DRIE) 
ensteht, wobei das Silizium starkert als das Siliziumoxid geatz: wird. Dabei wird der nicht zu 
offnende Teil des Siliziums durch einen Photoresist der Schicht (4) abgedeckt. 
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Anhand von FIG.3 werden die prinzipiellen Verfahrensschritte zur Herstellung der 
Pyrexstruktur gezeigt. 

FIG.3A zeigt die auf einer Pyrexscheibe (13) durch das "Low Pressure Chemical Vapor 
Deposition" (LPCVD) beidseitig aufgebrachte Polysiliziumschicht (14) und (15) von je 0.5 
urn Schichtdicke. 

FIG.3B zeigt die in der Polysiliziumschicht (14) eingebrachte Offnung (16) welche durch 
das "Reactive Ion Etching" (RIE) erzeugt wird, wobei das Pyrex als Atzstop wirkt. Dabei 
wird der nicht zu offnende Teil des Siliziums durch einen Photoresist der Schicht (14) 
abgedeckt. 

FIG.3C zeigt die in der Pyrexscheibe eingebrachte Vertiefung (17) welche durch das 
"Hydro Fluoric Acid" (HF) Nassatzverfahren erzeugt wird, wobei der Atzstop durch die 
Atzzeit bestimmt wird. 

FIG. 3D zeigt die in der Polysiliziumschicht (15) eingebrachte Offnung (18) welche durch 
das "Reactive Ion Etching" (RIE) erzeugt wird, wobei das Pyrex als Atzstop wirkt. Dabei 
wird der nicht zu offnende Teil des Siliziums durch einen Photoresist der Schicht (14) 
abgedeckt. . 
FIG.3E zeigt die in der Pyrexscheibe eingebrachte Kanale (19) welche durch das "Hydro 
Fluoric Acid" (HF) Nassatzverfahren erzeugt wird, wobei der Atzstop durch die Atzzeit 
bestimmt wird. 

FIG.3F zeigt die Pyrexstruktur nachdem die die Polysiliziumschichten (14) und (15) durch 
Atzen mit "Kalium Hydroxid" (KOH) entfernt wird. 

Anhand von FIG.4 wird ein Ausfuhrungsbeispiei gezeigt bei der die Oberflache der 
Siliziumstruktur beschichtet wird urn die Eigenschaften der Flussigkeitsbenetzung der Duse 
zu beeinflussen. Die Schicht (23) ist flussigkeitsanziehend (hydrophil im Fall von Wasser) 
und die Schicht (24) ist flussigkeitsabstossend (hydrophob im Fall von Wasser). Diese 
Beschichtung wird dazu fuhren, dass reproduzierbare Tropfen gebildet werden. 

Anhand von FIG. 5 werden der prinzipielle Aufbau eines Arrays von Dusen mit 
gemeinsamen Flussigkeitsbehalter zur Erzeugung eines Nebels reproduzierbarer Tropfen 
gezeigt. Die indviduellen Dusenoffnungen (22) werden durch die Siliziumoxidstruktur (12) 
gebildet, welche gemass dem Verfahren von FIG. 2 hergestellt werden. Die Anzah!, Grosse 
und Abstand der Dusen wird durch die Photolithographiestruktur bestimmt. Durch die 
freistehende Struktur der Wand der Dusenoffnung (12) wird die Benetzung der ausseren 
Oberflache der Dtise verhindert und die Tropfen der verschiedenen individuellen 
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Dusenoffnungen verbinden sich nichtzu einem gemeinsamen grossen Tropfen. Dadurch 
kann ein Nebel aus einer Vielzahl kieiner, genau definierter Tropfen erzeugt werden. 

Anhand von FIG.6 wird ein Ausfuhrungsbeispiel gezeigt bei dem der Durchmesser der 
Dusenoffnung (22) auf die Grossenordnung von einem jim veringert wird durch Aufbringen 
einer Schicht (25) von Siiiziumoxid (Si0 2 ) mit dem "Chemical Vapor Deposition" (CVD) 
Verfahren. 

Aus dem oben erwahnten wird ersichtlich, dass die mikromechanisch hergestellte Duse zur 
Erzeugung reproduzierbar kieiner Tropfen in dieser Erfindung verschiedene Vorteiie 
aufweist: es erlaubt die reproduzierbare Erzeugung von einem Tropfen bis zu einem 
Mikrometer Durchmesser. Die Kombination mehrerer Dusen gekoppelt an ein 
gemeinsames Flussigkeitsreservoir erzeugt einen Nebel gleichformiger Tropfchen mit 
einem Durchmesser bis zu einem Mikrometer. Die Erfindung erlaubt auch die kontroilierte 
Erzeugung einer Flussigkeitsoberflache von einigen Mikrometer Durchmesser. 
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Patentanspruche 

Eine mikromechanisch hergestellte Duse zur Erzeugung reproduzierbar kleiner Tropfen 
bestehend aus einer Siliziumstruktur mit Silizium-Nitrat (Si 3 N 4 ) und Siliziumoxid (Si0 2 ) 
Schichten in welcher mit Nass-Atzverfahren und Trocken-Atzverfahren eine 
durchgehende Offnung erzeugt wird, dadurch gekennzeichnet, dass die Silizium 
Seitenwande dieser durchgehenden Offnung mit einer durch thermtscher Oxidation 
erzeugten zweiten Siliziumoxidschicht beschichtet werden und weiterhin dadurch 
gekennzeichnet, dass ein Teil dieser zweiten Siliziumoxidschicht durch ein 
nachtragliches differentielles Plasma-lonen Trocken-Atzverfahren zu einer freistehende 
Struktur geformt wird und dadurch eine geometrisch genau definierte Dusenoffnung 
bildet. 

Eine mikromechanisch hergestellte Duse zur Erzeugung reproduzierbar kleiner Tropfen 
nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Durchmesser der Duse verkleinert 
wird in dem auf der durch thermischer Oxidation erzeugten zweiten Siliziumoxidschicht 
eine durch CVD Beschichtungsverfahren dritte Siliziumoxidschicht erzeugt wird. 

Eine mikromechanisch hergestellte Duse zur Erzeugung reproduzierbar kleiner Tropfen 
nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass auf der durch CVD 
Beschichtungsverfahren erzeugten dritten Siliziumoxidschicht eine durch CVD 
Beschichtungsverfahren Polysiliziumoxidschicht erzeugt v/ird. 

Eine mikromechanisch hergestellte Duse zur Erzeugung reproduzierbar kleiner Tropfen 
nach Anspruchen 1-3, dadurch gekennzeichnet, dass die Siliziumschichten mit einer 
Kombination von flussigkeitsabstossenden und flussigkeitsanziehenden Schichten 
beschichtet werden. 

Eine mikromechanisch hergestellte Duse zur Erzeugung reproduzierbar kleiner Tropfen 
nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass auf diese flussigkeitsabstossenden 
und flussigkeitsanziehenden Schichten aus synthetischen Polymere bestehen. 
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Eine mikromechanisch hergestellte Duse zur Erzeugung reproduzierbar kleiner Tropfen 
nach Anspruch 4-5, dadurch gekennzeichnet, dass auf diese flussigkeitsabstossenden 
und flussigkeitsanziehenden Schichten mit biologisch aktiven Substanzen beschichtet 
werden. 

Eine mikromechanisch hergestellte Duse zur Erzeugung reproduzierbar kleiner Tropfen 
nach Anspruch 1-6, dadurch gekennzeichnet, dass mehrere Dusen zu einem Array von 
DCisen mit einem gemeinsamen Flussigkeitsresen/oir zusammengefasst werden. 
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